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CT.«SSIC5ES TEXTILVORBEHA l?n>LlJNGSMlTTEI. 



Die voriiegpnde Erfindung bezieht sich awf ein flOssiges und sowohl in der 
5 Fomiulienmg als auch in der Flotte hochalkaHbestSndiges TcKtilvoibehandhmgsinittel 
auf Basis von Phosphoisiureestero von alkoxylierten Queftefc-AlkDholen, das in alien 
fcontinuierlichen und diskontiiiniierlidien Vorbehandlungspiozessen dngesetzt werden 
Icann. 

10 In der Texdlveredeiuag stellt die Voxbehandhmg der natfixlidiea oder synthetisclm 
Fasennatrarialien eine wichlige Grundlage fUr die weiteren VcraAeitungsschritte dar. 
Fur die verschiedenen Vefibzensschiitte Tvie Entschlichten, Abkochen. Bleioben oder 
Meicerisieren werden iiiverse Textilchemikalien eingesetzt, wie beispielsweise Tenside, 
Dispergatoren, Emulgatoren, Bleichmittel, schaumdampfCTde Substanzen oder 

15 Entschaumer Dabei kaim von den Hilfemitteln such eine hohe AlkalistabilitM gefbxdeit 
werden, insbesondete beim alkaHschen Abkochen von BamnwoUgewebe. Deshalb 
besteht immer ein Bedarf an neuen Wiikstoffen xnit geeigoetem EigeoBchaftsprofiL 

t)beirB5ch«de[wei$6 wurde nun gefimdeo, dass FhosphorsSureester von speziellen 
20 alkox^eitm Oaeibet-Alkolioleii sich h^orragend fBr kontinuierliclie und 

diskontinuierliche Voxbeihandlung vonTeKtilmBtmal dgn^ Alkoxylieite Ou^et- 
Alkohole als solche sind beispielsvv:eise aus WO 03/091 192 Al bekannL Aucb weim 
dort die Verwendimg in Fonnulieningen filr die Textilindustrie ofiEenbart wird» es 
keinen Hinweis auf die h^rvoriagmden und QbexiasdieDden Eigensohai^ 

25 



30 



GegeDStand der Eifinduiig sind somit Vexbindungen der Formel (I) 



O 
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m 



X 



n 



R 



Ibis 3, 
2 bis 4, 

4 bis 12 bedeatet, und 

dnen Rest der Fonnel (DO bedeutet^ 




H 

(CH2),-C 



C 




(CH^), 



CH. 



'3 



cn) 



10 



15 



20 



wQEin 

r Obis 8. 

8 ObisSbedmtet^und 

die Siunme aus (r + s) 4bis 8 betrSgl, und 

wobei die ADcylketteii ifarerseits linear od^ veizweigt 

Bei den vorliegenden Veibindungen handelt es sidi mn hochstabile Tmside, die ohne 
ZnsatzstofiGs als hochkonzentrieitey bdspielsweise 60%ige^ Liteung in Wasser vorliegen 
kannen. Zusammen mit dem guten Netzvezmogen nnd der genngen Tendenz zur 
Schaumbildung ergibt sich ein einzigaitiges EigenschafbprofiL Insbesondere die extrem 
hohe AUcalistabilit§t 50wohl in der Fonnuiierung als auch in der Flotte macht diese 
Verbindungen pi^destini^ f&r das alkalische AbkochCT, aber auch ein Einsatz als 
Dispergator, Knulgator oder als Entscbaumerkomponmte ist moglich. 

Sehr gut geeigaet sind auch Verbindungen, woxin 
m 1 bis 3, 
n 2 Oder 3» 
X 6 bis 8, 
r 2 bis 6, 

s 0bis4bedeutet,und 

die Sunnne aus (rH- s) 5 bis 7 betrSgt 
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Ganz besDndeis gate Eigenschaften weisen Veibindungen aut worm 
m 1 bis 2» 
n 2, 
X 7, 
5 r 4, 

s 2 bedeutet, und 

die Suxnme aiis (r + 8) 6 beti&gt 

B ei dem iidex m handelt es sich um dnen Diirchschnittsweit, bescmdTO bevotzugt ist 
10 ein Wert von 1»2 bis 1,3. 

Die HersteUung der vorHegendOT Veibiijdimgeii erfolgt duich AlkoxyUerung der 
entsprechendOT Guerbet-Alkohole, wie in WO 03/091 192 Al beschrieben, md 
auscWiessende Phosphatierung, vorzugsweise mit Phosphorpentoxid. Die 
15 Alkylenoxideinheitea der v^rwendeten Guerbet-Alkoholc sind dabei meisl Ethyienoxid- 
oder Propylcnoridemheiten, haiqitsachlich abex eher Ethylenoxideinlieiten mit geringen 
Anteilen an Piopylenoxid od^ aaich nur Eliiylenoxiddnheiten, 

Die Phoq)hatienmg erfolgt bei poitionsweisOT Zugabe des Phosphate 
20 90 bis 120°C wahrend 4 bis 24 Stimden unter lAifiaussctaluss. 

Die vorliegeaden Veibindungen koimen als solche oder in Fona ^iner wSssrigOT 
Zusammensetzong zur Vorbehandlung von Texttlin verwendet weiden. 

25 Ein weiterer Gegenstand der voriiegenden Brfindung ist somit eine Zusammensetcung 
enthaltend in wSssriger Lasung erne oder mehrere Vwbindungen der Foimel g) sowie 
wdtere iClfsmittel. 

Vorzugsweise enthalt die wSssrige Zusanmiensetzung 40 bis 70 Gew.-% an V^indung 
30 (I), wobei ca. 2 bis 4 Gew.-% auch in Fonn derNatxiumsalze vorliegOT konnen. Femer 
konnen 0,1 bis 3.5 Gcw,-% an weiteren Hilfestoflfai en^tm sein. wie b^ielsweise 
Tenside, Bioride, Bitsch&umer oder scteimidampfende Substanzen. 
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Die exfindungsgemasse Zusammensetzimg ISsst sicli duich ^n&ches Mischen ihrer 
Bestandteile ^alten. 

Eine bevorzugte Verwendung von V«d»induzigen der Fonnel 0) oder der dben 
S geoaonten wassrigen ZuBammeosetznog ist die Vorbehaadhqg von Textilien bei 
kDntinuierlicheii oder diskontiituierlichen Prozessen untsr alkallschea Bedinguiigen. 

Die fblgendea Beispiele soUen die Erfindmig in nicht exasdaanloeader Weise n^er 
erlautem. 

10 

BEISPIEi:.E 

Nachfelgiend sind die verweoodeten afflcoxylieiten Gu^et-Alkohole, die daiaus duich 
Phosphalienmg edialtenea Piodukte^ die damit hocgesteltten wSssrigen Foimulieraigea 
IS und die daniit erhaltEnen applikatorischea Erg^^hnisse in tabellazisdieT Fozm dargestellt 

Die FiOfung erfolgte dabd nacih folgenden Testmethoden: 

Alkalistabilitflt 

GeprOft wild die LaugenbestSndigkeit von 5 g/I Tensid, angesetzt wezden jeweils 
100 ml Flotte. Die Pnifimg erfolgt bei Ramntempeiatur von 20 bis 25''C. In einem 
Becherglas wild die benotigte Menge an Natronlauge eingewogen und mil 
entmineialiaieTtem Wasser auf 95 ml eingestellt. 5 ml einCT 10%igen 
TensidlOsung weiden imter ROhren zu den Laugenans^tzen zugegeben. Die 
Becherglaser w^en bei Raumtemperatur wShrend 24 Stunden ohne zu Ruhren 
stehen gelassen. 

Die Ldsungen werdn nach 24 Stunden auf ihre Bestandiglceit geprOfi. 
Insbesondere ist dazauf za achten, ob sich oben etwas absetzt und ob 
Ausfillungen anfireten, Tiubungen ohne sichtbare Abscheidongen sind zulSssig. 
Es soli die Konzentration, in welch^ das Teosid nocfa bestandig ist» eiuiert 
werden. Die Alkalistabilitst wild in X "^d-NaOH angegeben. 
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• Ross-Miles Schanmtest 

Hi^ei wild das Schaumvolumen gemessen, nachdem eine bestiimnte 
FlflssigkeitsmTOge aus einer bestiimiiten Hahe gegossen wurde. und swar das 
sofoit gebildete Schamnvolnmen als awh das Volumen nach einer Minute 
5 Wartezeit. 

Dabei wird ein 1000 ml Messryiinder mit einem Innenduichmesser von 60 mm 
und dner imi^ren Hdhe von 430 mm verwendet Pie Tes^ 
einem 2 1 SchdLdetiicliter dwtch eine K^iUaxe von 70 mm Lingennd einem 
10 Innraidurchmesser von 2 mm aus einer Hdhe von 600 mm, gemessen vom 

Ansgang der Kqiillaxe lib^ 6sm Boden des Messzylindeis. ansiliessen gelassen. 

500 ml d» zu prufenden Losuug werden in den Scheidelrichter eingefiillt uud mit 
der dutch die Kapillare bedingten Ansflussgesdwindigjceit von oa. 0,17 Wtnin in 
15 den Messzylinder auslauJEen gelassen. Sobald die gesamte Losung ansgelaufen ist, 

wird eine Stoppuhr in Gang gesetzt und das gesamte Volumen (Schaum- uad 
Losungsvolumen) an der Zylindeiteilung abgelesen. Nach einer NGnute wird die 
Ablesung wiederholt. 

20 FCIr die FiUiung des alkalisch^ Schaumvexhaltens wild eine TensidkonzCTtntion 

von 2 g/1 in 2' Be-NaOH Losuog in demineralisiertem Wasser veiwendet, wobei 

Be-NaOH =» 12 NaOH fest Oder 30 mI/1 NaOH 36**B6 bedeuteL Die 
Testten^eratur betrflgt 20 bis 25^C. 

25 • Netzen aii g«ifegh 

Bei dieser Testmediode wild die Anzahl der Sekunden bestimmt, wie lange eine 
Gewebeprobe braucht, bis sie in einer TensidlOsung auf den Boden eines 
Becherglases (Inhalt 1 1, Hdhe 14 cm, Durchmesser 10 cm) sinkt Verwendet wird 
ein BaumwoU^Testgewebe der Finna EMPA Testmateiialien AG, St GallOT- Aus 

30 diesem Gewebe werden kreisrande Scheiben von 3,5 cm Duichmessw ausgestanzt 

uad mit einer Pinzette auf die TensidUsung gelegt DieNetzwizkung wrd in 2** 
BS-NaOH bei 25''C gepiQft 
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VnwendetB alkoxylieite Oaeibet-AIfcohole nod and^ ADoohole 



Nr. 


Alkohol 


EO 


PO 


RC9»- 

Blkohol 


1 


mind. 70 % 2-Fiopyl-l-Iieptanol, max. 30 % 2- 
Prop^isoh^tanol 


7 


0 


6 


2 


mind. 70 % 2-Picipyi-l-lwptanoI, max. 30 % 2- 
Propylisoh^tanol 


10 


0 


2 


3 


mind. 70 % 2-Piopyl-l-h^tanol, max. 30 % 2- 
Prop^isoh^tanol 


7 


1 


o-l 


VI 


i-lhidecanol (Standard) 


7 


0 


gering 


V2 


Exxal-Cll (i-Cll von Exxon) 


7 


0 


gering 


V3 


i-Cl2/Cl4 


7 


0 


gering 



5 

BO, PO = Etfaylenoxid^ Fzopylenoxid; VI bis V3 sind Vei:gleichsaIkohole, 



10 Phosphatienmg 



Alkohol Nr. 




Va F4O10 


Temperatar 


Nr. Phosphat 




vaol- 

Verhaitnis 


mol- 

VerhSltnlB 


Phosphatiemnc 




1 


I 


1.25 


6 h 100 "C 


I 


1 


1 


1.25 


24hll5''C 


n 


2 


1 


1.25 


6 h 100 "C 


m 


3 


1 


1.25 


6hlOO»C 


rv 


3a 


0.9 von Alkohol 3 + 
O.l Iso-decanol 


1.25 


6 h 100 "C 


V 
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VI 


1 


1.25 




VI 


V2 


1 


IJZ5 




vn 


V3 


1 


125 




vm 



TABEI.IJS3 
5 'Wissrige Fonnulierungm 



Formulier- 


Unter- 
nnninier 


Komponaten 
Bezevchiiiing 


Konzentration 


Bemerlning 












I 


a 


Phosphat I 


60.00% 


- problemlose 
Formolierung 

- kexn LOsungsva:- 
mittler * 

- kein Scfaauxn- 
dSznpfer 






Natnmlauge 


12.80% 


- keuxEntschaunier 






BiozidCActicidMBS) 


0.10% 








Wasser 


27.10% 










100.00% 














I 


b 


FhosphatI 


60.00% 


- problemlose 
Fonnulierung 






SagTex DSA 


0.50% 


- kein Ldsungsver- 
mittler 






Natronlauge 


12.80% 








Biozid (Acticid MBS) 


0.10% 
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• 








100.0096 
















C i 


. oospnai X 




'PniTiTiil lerufiv 
- Icein TjDsmiESver- 






sSureamid) 


3.00% 


• IcBin Hntscliaiiiiior 






NJntmTil ail pfi 


2,80% 


- nur Schsuin- 
daQxpf^(Si>fiei) 






'Rinzid f Acticicl NffiSl 


0^10% 








Wasser 


24.10% 










JOO 00% 














1 


u 


ITuQSpiloI. X 




~ nFTihlBfiilcifie- 
- T^fnmulianmp^ 








0,20% 


* kBin T -ftgTiri ggirgav 

rfcUr 111 g Hu^^v ▼ 






ZT 834 ^sQiiQiian- 
sSureBiiiid) 


1.00% 








Natronlauge 


12.80% 








Biozdd(ActicidMBS) 


0.10% 








Wasser i 


25^0% 
























n 


a 


Fhosphat EL 
(24hll5 'C) 


60.00% 


- analog lb, ausser 
dBss24h 






SagJexDSA 


0.50% 


- bei 115*'Cphospba- 
tiert 

- leicht hohere Vis- 

ko^tat 
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NTatzunlauge 


12.80% 


- sonst gleich lb 






Biozid (Acticid MBS) 


0.10% 








'Wasser 


26,60% 










100,00% 














m 


a 


Fhosphat m 


60.00% 


- viskose FlUssigkeit 






Sa^exDSA 


0.50% 








Natronlaage 


12.20% 








Biozid (Acticid MBS) 


0.10% 








Wasser 


2720% 










100.009^ 














m 


b 


Fhosphat III 


60.00% 


- viskose FlQssi^ceit 






ZJ 834 Qsmmmr 
a^ureamid) 


3.00% 








Natronlaage 


1220% 








Biozid (ActiddMBS) 


0.10% 








Wassex* 


24.70% 




• 






100.009^ 














IV 


a 


Fhosphat IV 


6P.00% 


- fioblose bis gelbe 
FlQssigfceit 






SagXm DSA 


L00% 


- jo nach Fhospha- 
tiening znitunter 
aaoh pastSs 






NatiQnlaug& 


7.50% 


- czfaohterEntscbaa- 
mexgohalt 






Biozid (AcdddMBS) 


0.00% 








Wasser 


31^0% 










100.00% 















Empf-zeit: 17/03/2004 13:36 ■ Einpf.»nr-.:510 P.OIS.- . - 



17/03 '04 HI 13:37 FAX 0041 61 4680589 CLARIAKI PATENTS EP PAT UONCHBt @020 

qase2004CH003 



10 



V 


a 


Pho^hatV 


60.00% 


* faibloseFIfissiglcdt 






SagfTexDSA 


1.00% 


- wie IV, aber zu- 
sitzlich 10 % Iso- 
decanolanteil im 

- phosphatieitea 
Alkohol 






NatiDnlauge 


7.50% 


- im Veigleidi ru IV 
vemiiizderte ABcali- 
stabilitit daher 
lucht weitergeprflft 






Biozid (Actidd MBS) 


0.00% 








Wasser 


31.50% 










100.00% 






VERGLEICHSFORMm.IERUNGEN 
















VI 


a 


Phospbat VI 


60.00% 


- bzaunie Paste 






SagTexDSA 


030% 








Nalronlaiige 


12.20% 








Biozid (Acticid MBS) 


0.10% 








Wosser 


27.20% 










100.00% 














VI 


b 


Phosphat VI 


60.00% 


- Inaime Paste 






Z7 834 Osononaik- 
sauxeamid) 


3.00% 








Na!rojilauge 


12.20% 








Biozid(ActiddMBS) 


0.10% 








Wasser 


24.70% 










100.0096 















j 
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vn 


a 


Phosphat vn: 


60.00% 


- biaime paste 






SagXexDSA 


0.50% 








NatioDlauge ; 


12.20% 








Biozid(Acttci(lMBS) 


0.10% 








Wasser 


27^0% 










100.00% 








1 






vn 


b 


Phosphat vn: 


60.00% 


- bzaune Paste 






ZJ 834 (^oxLonao- 
saureamid) 


3.00% 








Natxonlauge ; 


12^0% 








Biozia (A^dd MBS) 


0.10% 








Wasser 


24.70% 










100.00% 














vm 


a 


Phosphat vni 


30.0Q% 


. braune Paste 






SagTex DSA : 


0.25% 


- als 60 % VeisioB 
nicht rOhxbar und 
dahex nicht foimu- 
lieibar 






Natroxdauge 




6.10% 


- halbe Konzeatra-* 
tion 






Biozid (Aedcic 


I MBS) 


0.05% 








Wasser 

L 


63.60% 








: 
t 


100.00% 














vm 


b 


Phosphat vm 


30.00% 


* braune Paste 












- als 60 % Version 
nicht lUhibar und 
daher nicht fbxxnu- 
lierbar 
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ZJ 834 (Isoncman* 
sSureamid) 


LSO% 








Natronlaage 


6,10% 


- halbe Konzentra- 
tion 






Biozid (Actidd MBS) 


0.05% 










6235% 










100.00% 





TABELLE 4 

^)plikatorische Ergd}ni5se 

5 



Pbosphat 
Nr. 


Formulienmg* 


Aspekt 


Vlsko- 
Bftit 


Alkali- 
stabllitat 


Schanm Ross Miles, 
alkalisch (2 B£) 


Netzen, 
alkalisch 












direkt 


1 min still 


2gA 








cPb 




ml 


ml 


s 


















la 




klar, finblo3. 


225 


16 


175 


90 


46 


lb 




mm. trObe, 
&iblos 


225 


16 


0 


0 


42 


Ic 




klar, fiiblos 


215 


16 


65 


10 


40 


Id 




nun. trObe, ' 
faiblos ' 


220 


16 


40 


0 


41 


na 




mittelvidcos 


470 


16 


0 


0 


50 


ma 




stabil, viskos 


960 


>17 


20 


0 


78 


mb 




stabil, viskos 


800 


>17 


60 


10 


78 


IVa 


1 %Ent5(diau- 
raer 


stabil, fiSssig 


ii.b. . 


15 


50 


10 


SO 


Va 


1 %Eiitsciiau- 


stabil, flOssig 


n.b. 


10 


n.b. 


n.b. 


n.b. 



' i . 
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Via 




biaune Paste 


1700 


17 


10 


0 


85 


VIb 




braune Paste 


1700 


17 


40 


20 


79 


vna 




braune Paste 


ISOO 


15 


SO 


5 


60 


vnb 




biaune Paste 


1400 


17 


20 


0 


59 


vma 


30% AS, 
doppelte Menge 


bzanne Paste 


libcb- 
viskos 


>17 


20 


0 


ca.200 


vrab 


30% AS, 
doppelte Menge 
sppliziert 


bnnine Paste 


hoch- 
viskos 


>17 


80 


50 


ca.ZOO 



* sofem nicht explizit erwShnt, enthalten alle Foimulienmgen 60 % Aktivstoff upd 

1 

0 % Losungsvennittl^^ der TrCGbmigspuiikt liegt bri aUen > 80 °C 
S (applikatorisdierVoxtal) 

iLb. nidhtbew^rtet; j 
AS AktivsubstHDZ 

t 
I 

Die Beispiele zeigea deuUich. dass dfe erfinduDgsgeniSsseii FonnuKenmgeti ndt de& 
10 neuCT Phosphoisaureestem bestunxnter QueKbet-Alkohole ein sehr giites 

Eigensohaftspxofil aufweisen. d Ji. bohe AlkalistabilitSt, weoig Sohaunibildimg und 
gutes BeaetsnmgsvenzLOgeiL ; 

I : 

I : 

I 

! i-. 

I 

I i 



1^ 
i 

•EHipf .zeit: 17/03/2004. 13:37 .. ...Empf .nr.:51Q.R.0S. . ..• • 
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1. Veibinduiigeii der Fonnel Q) 



O 
II 



0) 



m lbis3, 

10 n 2bis4. 

X 4bis 12bed«itet,iuid 

R einaa Rest der Fonnel (II) bedeutet. 



15 



20 



H3C 



CH, 



(0) 



wonn 

r 0 bis 8, 

6 0 bis 8 bedeutet, und 

die Summe aus (r + s) 4bis 8 betrSgt, und 

wobei die Alkylketten Shioneiis linear oder verzweigt sein kdimen. 



25 



VeEbindimg gemiss Anspnich- 1, woiin 
m Ibis 3, 
n 2 Oder 3, 
X 6 bis 8, 
T 2 bis 6» 
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15 



20 



25 



30 
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BP PAT MONCHEN 



@025 



4. 



6. 



s * 0 bis 4 bedeutety uhd 
die Siunme aus (r + s) 5 bis 7 tietr&gi. 



Veibiadimg gem&ss Anspnich 1 odetr 2, womi 
xn 1 bis 2, 
n 2, 
X 7. 
r 4, 



! 

s 2 bedratet, und :| 
die Summe aus (r + s) 6 betisi^t 



Verfahren zur Herstelhmg von V«b5adimgro der Fonnel (I) gemSss den 
Aospruchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dass ein Oueibet-AIkohol R-OH, 
wobei R die Bedeatimg der Fonnel i[p} besitet, alkoxyliezt imd anschUessend 
phosphatieit wiri ' 

Vexfabren gemSss Anspiuc^ 4, dadi}] ch gekeonzeicbnet, dass ein Cio-Guerbet- 
Alkohol mit Etbylenoxid und dann 9 it Fhosphoipentoxid umgesetzt void. 

Zusanunensetzung, entbaltend in wi issrig^ Losnog eine oder mebreze 
Veibindungm der Fonnel Q) gemSss den AnsprUciien 1 bis 3 sowie weltere 
HiU&mitteL 



7. Zusammensetznng gemass An^ruc ] 6, enthaltead 40 bis 70 Gew.-% an 

V^indung wobei 2 bis 4 Gew. »|4 in Fonn des Na-Salzes vorliegen, und 0,1 
bis 3,5 Gew.-% an Tensiden, Bioziden, Entschaumem oder schaumd^pfenden 
Substanzen. 



8* Ver&farea zur Hexstellung einer Zus i mmensetzung gemSss dea Ansprnchen 6 
Oder 7, daduich gekennzeichne^ dass die VeibindungCea) der Fcomel CO die 
wdteren Bestandteile in wassacigm Medium graiischt werdrai. 



EmPK-zeit: 17/03/2004 13:37 
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9. Veiweadung von Veriimdmigea der iFoimel CO gemass den AnqnUchea 1 bis 3 
Oder von 2^a]iiine3i5etzimg!ea gemii s dm AnspiiLchen 6 oder 7 zur 
Voib^handlung von Textilim. 

10, Veiwendung gemSss Ansptuch 9, da lurch gekennzeichnet, dass es sicli tun 
kontinuierliche od^ di^kontinuierUdae VoibehandlungBprozesse unter alkaliscfaen 
Bedingimgea handelt 
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ZUSAMMENFASSIJNG 



Die vorliegende EdSodung beziehi sii^ auf ein fiussiges und sowohl in der 
5 Fonnulierung als auch in der Flotte hbchalkalibestgndiges Textihraibeliandlungsimttel 
auf Basis von Phosphorsameestexn von aUcnscylierten Guexbet-AUcDholen, das in alien 
kontiniiierliclien und disikoildniu^UcfLen'Vo^^ oingesetzt weiden 

kaxm. Verweadet wild dabei meist .dne wSsstige Zusammmsetzung mit 40 bis 70 Gevtr.* 
% des Wirkstoffes, wobei 0,1 bis 3,5 i3e!W*^% an weiteren HBfistofien mtfaatten sein 

10 kannen^ wie beispielsweise Teoside, Biozids^ Bntscii8umer oder schaumdampfcoide 

I' ! 

Substanzen. ! . 1 
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